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© Verfahren zur Verbesserung der fotochemischen StabHttfit von Farfaungen auf Polyestertasermaterialien. 

(g) Es wird ein Verfahren zur Verbesserung der fotochemi- 
schen Stabilitat von Farbungen auf Polyesterfasermaterialien 
mlt UV-Absorbern der Formel 



(i) 



I fi 

Y>w> 

1 m 



2 I! 



wonn 

R Alkyl, Alkoxy, Halogen oder Hydroxy, 
Ri Alkyl 

R2 Wasserstoff , Halogen, Alkyl, Alkylamino, Hydroxyalkylamino, 



AraJkylamino, Alkoxyalkylamino, Alkenyl, Alkoxy, durch Hy- 
droxy, Carboxy oder C2-C6-Alkoxycarbonyl substftulertes Al- 
koxy, Alkerryloxy, Phenyl oder durch Halogen, Alkyl, Hydroxy- 
Ci-C4-alkyl, Alkenyloxy, Alkoxy, Hydroxy oder Carboxy- 
Ci-C^-alkoxy substitulertes Phenyl, 
m 0 oder 1 und 
n 0, 1 oder 2 

bedeuten, sowie neue Verbindungen der Formel (1) worin m 
und n belde 0 slnd und R2 fur Alkylamino, Hydroxyalkylamino, 
Aralkylaminp oder Alkoxyalkylamino stent, beschrieben. 
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Beschreibung 

Verfahren zur Verbesserung der fotochemischen Stabilitat von Farbungen auf Polyesterfasermaterialien 



5 Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Verbesserung der fotochemischen Stabilitat von 

Farbungen auf Polyesterfasermaterialien. 
Gefarbtes Polyesterfasermateria! wird bei Belichtung und besonders bei gleichzeitiger Warmeeinwirkung 

geschadigt. Man hat daher solche gefarbten MateriaJien gegen die Licht- und Warmeeinwirkung mit 

UV-Absorbern vom Benzophenon- oder Benzotriazoltyp geschutzt ohne aber befriedigende Resultate zu 
10 erreichen, well diese Verbindungen ihrer ungenugenden Sublimationsechtheit wegen, bei der Thermof ixierung 

der Farbungen und bei Belichtung bei erhohten Temperaturen zu Produkteverlust und somit ungenugendem 

Schutz gefuhrt haben. _ _ ^ 

Die Stabiiisierung von iichtempfindiichen organischen Materialien, wie z.B. vollsynthetischen Polymeren und 
naturiichen Polymeren vor allem reinen Additions- und reinen Kondensationspolymeren oder durch 
15 Addifionspolymerisation vernetzten Kondensationspolymeren, z.B. Polyesterharzen ist aus der 
GB-A-1 029 045 bekannt. Es handelt sich aber dabei urn den Schutz dieser organischen Materialien durch 
Einverieibung der Schutzmittel in die organische polymere Masse, wobei 2-o-Hydroxyphenyl-pyrimidine 
eingesetzt werden. 

Die der vorliegenden Erfindung zugrundeliegende Aufgabe war es, ein Verfahren zur Verbesserung der 
20 fotochemischen Stabilitat von Farbungen auf Polyesterfasermaterialien zu finden, welches keinen Produkte- 
verlust aufweist und den gegenwartigen Anforderungen genugt. 

Diese Aufgabe wird dadurch gelost, dass man anstelle der Einverieibung der schutzenden Stoffe in die 
Fasermaterialien deren Aufbringung auf diesen verwendet. 
Gegenstand der voriiegenden Erfindung ist somit ein Verfahren zur Verbesserung der fotochemischen 
25 Stabilitat von Farbungen auf Polyesterfasermaterialien mit UV-Absorbern, welches dadurch gekennzeichnet 
ist, dass man das Fasermaterial mit einer Verbindung der Forme! 
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behandelt, worin 

R Alkyl, Alkoxy, Halogen oder Hydroxy, 
R-j Alkyl 

45 R 2 Wasserstoff, Halogen, Alkyl, Alkylamino, Hydroxyalkylamino, Araikylamino, Alkoxyalkylamino, Alkenyl, 
Alkoxy, durch Hydroxy, Carboxy oder C 2 -C 5 -Alkoxycarbonyl substituiertes Alkoxy, Aikenyloxy, Phenyl oder 
durch 'Halogen, Alkyl. Hydroxy-Ci-C 4 -aIkyl t Aikenyloxy, Alkoxy, Hydroxy oder Carboxy-Ci-C 4 -aIkoxy 
substituiertes Phenyl, 
m 0 oder 1 und 

50 n 0, 1 oder 2 

bedeuten. . . i 

Alkyl- und Alkoxyreste, R und R 2 sind Reste mit 1 bis 18 C-Atomen wie Methyl, Ethyl, Propyl, Isopropyl, 
n-Butyi, tert.-Butyl, Pentyl, Hexyl, Octyl, Decyl, Dodecyl, Tetradecyl, Hexadecyl, Octadecyl (Stearyl), Methoxy, 
Ethoxy,' Propoxy, Isopropoxy, n-Butoxy, tert.-Butoxy, Pentyloxy, Hexyioxy, Octyloxy, Decyloxy, Dodecyloxy 
55 und Octadecyloxy. Alkylreste Ri weisen 1 bis 12, vorzugsweise 1 bis 8 C-Atome auf. Sie sind Reste wie Methyl, 
Ethyl, Propyl, IsopropyJ, n-Butyl, tert.-ButyI, Pentyl. Hexyl, Octyl, Decyl und Dodecyl. 

Alkenylreste R2 weisen 2 bis 18 C-Atomen auf, wie Vinyl, Ally!, Butenyl, Isobutenyl. Pentenyl, Hexenyl, 
Heptenyl, Octenyl, Decenyl, Dodecenyl, Tetradecenyl und OctadecenyL 

Als Alkenyloxyreste R 2 kommen Reste mit 2 bis 18 C-Atomen in Betracht, wie Vinyloxy, AJlyloxy, Butenyioxy, 
60 isobutenyloxy, Pentenyloxy, Hexenyloxy, Heptenyloxy, Octenyloxy, Decenyloxy, Dodecenyloxy, Tetradecen- 
yloxy und Octadecenyloxy. _ „ « AJ . 

Alkyl- und Hydroxyaikylaminoreste R 2 weisen im Alkylteil 1 bis 12 und vorzugsweise 2 bis 8 C-Atomen auf. 
Als soche Reste kommen z.B. in Betracht der Methyl-, Ethyl-, Propyl-, Isopropyl-, n-Butyl, tert.-Butyl, Pentyl-, 
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Hexyh Octyh Decyl- und Dodecylaminorest, sowie die gieichen durch eine vorzugsweise endstandige 
Hydroxygruppe substituierten Reste. 

Aikoxyalkylaminoreste R2 sind Reste mit insgesamt 2 bis 8 C-Atomen wie Methoxymethyl-, Methoxyethyl-, 
Methoxypropy!-, Methoxybutyl-, Ethoxyethyh Ethoxypropyh Ethoxybutyl, Ethoxypenty!-, Propoxyethyh 
Propoxypropy!-, Butoxyethyl-, Butoxypropyl- und Butoxybutylamino. 

Aralkylaminoreste R2 sind vorzugsweise Phenylalkylreste mit 1 bis 3 C-Atomen im Alkylteli wie Benzyl-, 
Phenethyl- und Phenyipropylamino. 

Als Halogensubstituente R und R2 kommen Brom- und vorzugsweise Chloratome in Betracht. 
m und n sind vorzugsweise 0. 

Bevorzugte Verbindungen der Forme! (1) sind solche worin R2 Wasserstoff, HaJogen, Alkyl, Aikenyl, Alkoxy, 
durch Hydroxy, Carboxy oder C2-C5-Alkoxycarbonyl substituiertes Alkoxy, Alkenyloxy, Phenyl Oder durch 
Halogen, Alkyl, Hydroxy-d-Ci-aikyl, Alkenyloxy, Alkoxy, Hydroxy oder Carboxy-Ci-C4 -alkoxy substituiertes 
Phenyl bedeutet 

Von besonderem Interesse fur das erfindungsgemasse Verfahren sind die Verbindungen der Forme! 




worin 

R3 Wasserstoff, Chlor, Ci-C4-Alkyl, Ci-Cs-Alkylamino, Hydroxy-Ci-C4-alkyiamino, Benzylamino, Phenethyla- 
mino, Ci-C3-Alkoxy-C2-C4-aJkyiamino t Phenyl oder durch Ci-C4-Alkyl, Hydroxy, Alkoxy, Alkenyloxy, 
Hydroxy-Ci-C4 -alkoxy oder Carboxy-Ci-C4 -alkoxy substituiertes Phenyl und 
R 4 Ci-C 8 -Alkyl 
bedeuten. 

Bevorzugte Verbindungen der Formel (2) sind jene worin R3 Wasserstoff, Chlor, Ci-C4-Alkyl, Phenyl oder 
durch Ci-C4-A!kyl, Hydroxy, Alkoxy, Alkenyloxy, Hydroxy-C-j-C4 -alkoxy oder Carboxy-Ci-C4-alkoxy substitu- 
iertes Phenyl bedeutet. 

Im erfindungsgemassen Verfahren warden bevorzugt Verbindungen der Formel 

m r • 

I II 

V 

(3) i 



R5 I I! 



N 0R, 



verwendet, worin 

R4 die oben angegebene Bedeutung hat und 

R5 Ci-C4-Alkyi, Chlor, Phenyl, p-Hydroxyphenyl, Ci-Cs-Alkylamino. Hydroxy-Ci-C4-alkylamino, Phenethylami- 

no oder Ci-C3-Alkoxy-C2-C3-alkyiamino 

bedeuten. 

In den Verbindungen der Formel (3) ist Rs vorzugsweise Ci-C4-Alkyl, Chlor, Phenyl oder o-Hydroxyphenyi. 

Die Verbindungen der Formeln (1) bis (3), die auch als UV-Absorber bekannt geworden sind, sind zum Tell 
bekannt und konnen in an sich bekannter Weise hergestellt werden, so z.B. durch Umsetzen, in Gegenwart 
von Friedel-Crafts-Katalysatoren, von HaJogenpyrimidinen und Verbindungen der Benzoireihe, die eine 
gegebenenfalls veretherte Hydroxylgruppe in Nachbarsteiiung zur entstehenden Bindung an den Pyrimidin- 
ring aufweisen und gegebenenfalls andere Verbindungen der Benzoireihe (vgl. z.B. Britlsche Patentschrift 
1 029 045). 

Die neuen erfindungsgemass verwendbare Verbindungen entsprechen der Formel 
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(A) 



Rs 



I II 

V 

1 



worin 

Ri die oben angegebene Bedeutung hat und 

Re Alkylamino, Hydroxyalkyiamino, Araikylamino oder Alkoxyatkylamino bedeuten. Sie konnen dadurch 
hergestellt werden, dass man ein Mol 4,6-Dichlor-2-phenyipyrimidin mlt einem Mol Resorcin in Gegenwart 
eines Friedel-Crafts-Katalysators umsetzt und das erhaltene monochiorierte Produkt nach an sich bekannten 
Methoden alkyliert 

Geeignete bekannte Verbindungen der Formeln (1), (2) und (3) sind z.B. 
2 p 4-Diphenyl-6-(2'-hydroxy^ , -methoxyphenyl)-pyrimidin l F. 174-175° C; 
2,4-Diphenyl-6-(2'-hydroxy-4 / -ethoxyphenyI)-pyrimidin, F. 177-178° C; 
2 1 4-Diphenyl-6-(2'-hydroxy^ , -isopropoxypheny!)-pyrimidin, F. 123-124°C; 
^-Diphenyl-B^'-hydroxy^'-butoxyphenylJ-pyrimidin, F. 148-149° C; 
2 l 4-DiphenyI-6-(2'-hydroxy-4'-heptyloxyphenyI)-pyrimldin > F. 1 03-1 04° C; 
2-Phenyl-4-chlor-6-(2 -hydroxy^'-ethoxyphenyO-pyrimidin, F. 1 55-1 56° C ; 
2-Phenyl-4-methyl-6-(2 / -hydroxy-4 f -ethoxyphenyI)-pyrimidin 1 F. 125-126°C; 
2-Phenyl-4 1 6-di-(2 , -hydroxy-4 , -ethoxyphenyI)-pyrimidin t F. 250° C. 

Die als UV-Absorber zu verwendenden Verbindungen der Formein (1), (2) und (3) werden in einer Menge 
von 0,05 bis 7,5, vorzugsweise 0.20 bis 3 und besonders 0,5 bis 2 Q/o vom Gewicht des Fasermaterials 
eingesetzt. 

Als Polyesterfasermateriai, das in Gegenwart der genannten UV-Absorber gefarbt werden kann, sind z.B. 
Ceiluloseesterfasern, wie Cellulose-2 1 /2-acetatfasern und -triacetatfasern und besonders lineare Polyesterfa- 
sern zu erwahnen. Unter linearen Polyesterfasern sind dabei Synthesefasem zu verstehen, die z.B. durch 
Kondensation von Terephthalsaure mit Ethyienglykol oder von Isophthalsaure oder Terephthalsaure mit 
1,4-Bis(hydroxymethyl)-cyciohexan erhalten werden, sowie Mischpolymere aus Terephthal- und isophthalsau- 
re und Ethyienglykol. Der in der TextiRndustrie bisher fast ausschliesslich eingesetzte lineare Polyester 
besteht aus Terephthalsaure und Ethyienglykol. 

Die Fasermaterialien konnen auch als Mischgewebe unter sich oder mit anderen Fasern, z.B. Mischungen 
aus Polyacrylnitrii/Polyester, Polyamid/Polyester, Polyester/Baumwolle, PolyesterA^iskose und Polyester/ 
Wolle, verwendet werden. 

Das zu farbende Textilmaterial kann sich in verschiedenen Aufmachungsformen befinden. Vorzugsweise 
komrnt Stuckware, wie Gewirke oder Gewebe in Betracht 

Die zu verwendenden Dispersionsfarbstoffe, die in Wasser nur sehr wenig loslich sind und in der Farbf lotte 
zum grossten Tell in Form einer feinen Dispersion vorliegen, konnen den verschiedensten Farbstoffklassen 
angehoren, beispielsweise den Acridon-, Azo-, Anthrachinon-, Cumarin-, Methin-, Perinon-, Naphthochinoni- 
min-, Chinophthalon-, Styryl- oder Nitrofarbstoffen. Es konnen auch Mischungen von Dispersionsfarbstoffen 
erfindungsgemass eingesetzt werden. 

Polyester/Wolle-Mischfasermaterialien werden erfindungsgemass vorzugsweise mit handelsublichen 
Mischungen von anionischen Farbstoffen und Dispersionsfarbstoffen gefarbt Bei den anionischen 
Farbstoffen handelt es sich beispielsweise urn Salze schwermetallhaltiger oder vorzugsweise metallfreler 
Mono-, Dis-'oder Polyazofarbstoffe einschliesslich der Formazanfarbstoffe sowie der Anthrachinon-, 
Xanthen-, Nitro-, Triphenylmethan-, Naphthochinonimin- und Phthalocyaninfarbstoffe. Der anionische 
Charakter dieser Farbstoffe kann durch Metallkomplexbildung allein und/oder vorzugsweise durch saure, 
salzbildende Substituenten, wie Carbonsauregruppen, Schwefelsaure- und Phosphonsaureestergruppen, 
Phosphonsauregruppen oder Sulfonsauregruppen bedingt sein. Diese Farbstoffe konnen im Moiekul auch 
sogenannte reaktive Gruppierungen, welche mit der Wolle eine kovaiepte Bindung eingehen, aufweisen. 

Von Interesse sind insbesondere die 1 :1- oder 1 :2-Metallkomplexfarbstoffe. Die 1 :1-Metallkomplexfarbstof- 
f e weisen vorzugsweise eine oder zwei Sulfonsauregruppen auf. Als Metall enthalten sie ein Schwermetall- 
atom wie z.B. Kupfer, Nickel oder insbesondere Chrom. 

Die 1 :2-MetalIkomplexfarbstoffe enthalten als Zentralatom ein Schwermetallatom wie z.B. ein Kobaltatom 
oder insbesondere ein Chromatom. Mit dem Zentralatom sind zwei komplexbildende Komponenten 
verbunden, von denen mindestens eine ein Farbstoffmolekul ist, vorzugsweise jedoch beide Farbstoffmoleku- 
le sind. Dabei konnen die beiden an der Komplexbildung beteiligten Farbstoffmolekule gleich oder 
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voneinander verschieden sein. Die 1 :2-Metallkomp!exfarbstoffe konnen 2.B. zwei AzomethinmolekOle, einen 
Disazofarbstoff und einen Monoazofarbstoff oder vorzugsweise zwei Monoazofarbstoffmolekule enthalten. 
Die Azofarbstoffmolekule konnen wasserioslichmachende Gruppen aufweisen, wie z.B. Saureamid-, 
Alkylsulfonyl- oder die obengenannten sauren Gruppen. Bevorzugt sind 1 :2-Kobalt- oder 1 :2-Chromkomplexe 
von Monoazofarbstoff en, die Saureamid-, Alkylsulfonyl- oder insgesamt eine einzige Sulfonsauregruppe 5 
aufweisen. 

Es konnen auch Mischungen der anionischen Farbstoffe eingesetzt werden. 

Fasermischungen aus Polyester und Baumwolle werden in der Regel mit Komblnation von Dispersionsfarb- 
stoffen und Kupenfarbstoffen, Schwefelfarbstoffen, Leukokupenesterfarbstoffen, Direktfarbstoffen oder 
Reaktivfarbstoffen gefarbt, wobei der Polyesteranteil mit Dispersionsfarbstoffen vor-, gleichzeitig oder 10 
nachgefarbt wird. 

Bei den Kupenfarbstoffen handelt es sich urn hoher annellierte und heterocyclische Benzochinone oder 
Naphthochinone, um Schwefelfarbstoffe und insbesondere um anthrachinoide oder indigoide Farbstoffe. 
Beispiele von erfindungsgemass verwendbaren Kupenfarbstoffen sind im Colour index, 3rd Edition (1971), 
Vol. 3, auf den Seiten 3649 bis 3837 unter der Bezeichnung "Sulphur Dyes" und "Vat Dyes" aufgefuhrt. 15 

Als Direktfarbstoffe geeignet sind beispielsweise die in Colour index 3rd Edition (1971), Vol. 2, auf den 
Seiten 2005 bis 2478 genannten "Direct Dyes". 

Die Leukokupenesterfarbstoffe sind z.B. aus Kupenfarbstoffen der Indigo-, Anthrachinon- oder Indanthren- 
Reihe durch Reduktion z.B. mit Eisenpulver und anschliessende Veresterung z.B. mft Chlorsulfonsaure 
erhaltlich und sind im Colour Index, 3rd Edition (1971), Vol. 3, als "Solubiiised Vat Dyes" bezeichnet. 20 

Unter Reaktivfarbstoffen werden die Qbiichen Farbstoffe verstanden, welche mit der Cellulose eine 
chemische Bindung eingehen, z.B. die im Colour Index, 3rd Edition (1971), Vol. 3, auf den Seiten 3391 bis 3560 
aufgefuhrten "Reactive Dyes". 

Die Menge der der Flotte zuzusetzenden Farbstoffe richtet sich nach der gewunschten Farbstarke; im 
allgemeinen haben sich Mengen von 0,01 bis 10, vorzugsweise 0,02 bis 5 Gewichtsprozent, bezogen auf das 25 
eingesetzte Textilmaterial, bewahrt. 

Die erflndungsgemass zu verwendenden Verbindungen konnen auch in Mischung mit bekannten Carrier auf 
Basis von z.B. Di- oder Trichlorbenzol, Methyl- oder Ethylbenzol, o-Phenyiphenol, Benzylphenol, Diphenyl- 
ether, Chlordiphenyl, Methyldiphenyl, Cyclohexanon, Acetophenon, Alkyiphenoxyethanol, Mono-, Di- oder 
Trichlorphenoxyethanol oder -propanol, Pentachlorphenoxyethanol, Alkylphenylbenzoate, oder insbesondere 30 
auf Basis von Diphenyl, Methyldiphenylether, Dibenzyiether, Methylbenzoat, Butylbenzoat und Phenylbenzoat 
eingesetzt werden: ........ 

Die Carrier werden vorzugsweise in einer Menge von 0,5 bis 2 g/£ Flotte oder 5 bis 10 Gewichtsprozent, 
bezogen auf die zu verwendenden Verbindungen eingesetzt. 

Die Farbbader konnen je nach dem zu behandeinden Textilmaterial neben den Farbstoffen und den 35 
erfindungsgemass einzusetzenden Verbindungen Wolischutzmittel, Oligomereninhibltoren, Oxidationsmlttel, 
Antischaummittei, Emuigatoren, Egalisiermittel, Retarder und vorzugsweise Dispergiermlttel enthalten. 

Die Dispergiermittel dienen vor allem zur Erzielung einer guten Feinverteilung der Dispersionsfarbstoffe. Es 
kommen beim Farben mit Dispersionsfarbstoffen aligemein begrauchlichen Dlspergatoren in Frage. 

Als Dispergiermittel kommen vorzugsweise sutfatierte oder phosphatierte Anlagerungsprodukte von 15 bis 40 
100 Mol Ethylenoxid oder vorzugsweise Propylenoxid an mehrwertige, 2 bis 6 Kohlenstoffatome aufweisende 
aliphatische Alkohole wie z.B. Ethylenglykol, Glycerin oder Pentaerythrit oder an mindestens zwei 
Aminogruppen oder eine Aminogruppe und eine Hydroxylgruppe aufweisende Amine mit 2 bis 9 
Kohlenstoffatomen sowie Alkylsulfonate mit 10 bis 20 Kohlenstoffatomen in der Alkylkette, Alkylbenzolsulfo- 
nate mit geradkettiger oder verzweigter Alkylkette mit 8 bis 20 Kohlenstoffatomen In der Alkylkette, wie z.B. 45 
Nonyl-oder Dodecylbenzolsulfonat, 1 ,3,5,7-Tetramethyloctylbenzolsulfonat oder Octadecylbenzolsulfonat, 
sowie Alkylnaphthalinsulfonate oder Sulfobernsteinsaureester, wie Natriumdioctyisulfosuccinat, in Betracht. 

Besonders gunstig haben sich als anionische Dispergiermittel Ugninsulfonate, Polyphosphate und 
vorzugsweise Formaldehyd-Kondensationsprodukte aus aromatischen Sulfonsauren, Formaldehyd und 
gegebenenfalls mono- oder bifunktionellen Phenolen wie z.B. aus Kresol, p-Naphtholsulfonsaure und 50 
Formaldehyd, aus Benzolsulfonsaure, Formaldehyd und Naphthalinsaure, aus Naphthalinsulfonsaure und 
Formaldehyd oder aus Naphthalinsulfonsaure, Dihydroxydiphenylsuffon und Formaldehyd erwiesen. Bevor- 
zugt ist das Dinatriumsalz des Di-(6-su!fonaphthyl-2-)methans. 

Es konnen auch Gemische von anionischen Dispergiermitteln zum Einsatz kommen. Normalerweise liegen 
die anionischen Dispergiermittel in Form ihrer AlkaJimetallsalze, AmmoniumsaJze oder Aminsalze vor. Diese 55 
Dispergiermittel werden vorzugsweise in einer Menge von 0,1 bis 5 g/i Flotte verwendet. 

Die Farbebader konnen je nach dem zu verwendenden Farbstoff und Substrat zusatzlich zu den berelts 
genannten Hilfsmitteln auch ubliche Zusatze, zweckmassig Elektroiyte wie Salze, z.B. Natriumsulfat, 
Ammoniumsulfat, Natrium- oder Ammoniumphosphate oder -polyphosphate, MetaJIchloride oder -nitrate wie 
Natriumchlorid, Calciumchlorid, Magnesiumchlorid bzw. Calciumnitrate, Ammoniumacetat oder Natriumacetat GO 
und/oder Sauren, z.B. Mineralsauren wie Schwefeisaure oder Phosphorsaure, oder organische Sauren, 
zweckmassig nieder aliphatische Carbonsauren wie Ameisen-, Essig- oder Oxaisaure sowie auch Alkalien 
oder Alkalispender, Komplexbildner, enthalten. Die Sauren dienen vor allem der Einstellung des pH-Wertes 
der erfindungsgemass verwendeten Flotten, der In der Regel 4 bis 6,5, vorzugsweise 4,5 bis 6, betragt. 

Die Farbungen erfolgen mit Vorteil aus wasseriger Flotte nach dem Ausziehverfahren. Das Flottenverhaltnis 65 
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kann dementsprechend innerhalb ernes weiten Bereichs gewahlt werden. z.B. 1:4 bis 1 :100 vorzugsweise , 1 1 :6 
bis 1 :50. Die Temperatur, bei der gefarbt wird, betragt mindestens 50° C und in der Regel ist.sie nicht hoher als 
140°C. Vorzugsweise liegt sie im Bereich von 80 bis 135°C. 
Lineare Polyesterfasern und Cellulosetriacetatfasern farbt man vorzugsweise nach dem sogenannten 
5 Hochtemperaturverfahren in gesohlossenen und zweckmassigerweise auch druckbestand.gen Apparaturen 
bei Temperaturen von uber 100°C, bevorzugt zwischen 110 und 135°C. und unter Druck. Als geschlossene 
Gefasse eignen sich beispielsweise Zirkulationsapparaturen wie Kreuzspul-oder Baumfarbeapparate, 
Haspelkufen, DOsen- oder Trommelfarbemaschinen, Muff-Farbeapparate, Paddeln oder Jigger. 
Cellulose-2V 2 -acetatfasern farbt man vorzugsweise bei Temperaturen von 80-85 C. 
10 Das erfindungsgemasse Farbeverfahren kann so durchgefOhrt werden, dass man das Farbegut entweder 
zuerst mit den Verbindungen kurz behandelt und anschliessend farbt oder vorzugsweise gleichzeitig mit den 
Verbindungen und dem Farbstoff behandelt. c ^ , . „ 

Vorzugsweise lasst man das Farbegut wahrend 5 Minuten bei 50 bis 80°C im Bad, das den Farbstoff d^ 
Verbindung und gegebenenfalls weitere Zusatze enthalt und auf einen pH-Wert von 4 5 bis 5 5 e.ngestellt ist 
voriaufen steigert die Temperatur innerhalb von 10 bis 20 Minuten auf 100 bis ICC und innerhalb von 
weiteren 10 bis 20 Minuten auf 125 bis 130°C. und belasst die Farbeflotte 15 bis 90 Minuten. vorzugswe.se 30 
Minuten, bei dieser Temperatur. _ H _ r 

Die Fertigstellung der Farbungen erfolgt duroh Abkuhlen der Farbeflotte auf 50 bis 80 C spulen der 
Farbungen mit Wasser und gegebenenfalls duroh Reinigung auf ubliohe Welse im alkal.sohen Medium unter 
reduktiven Bedingungen. Die Farbungen werden dann wiederum gespult und getrocknet Bei e.ner allfall.gen 
Verwendung von Carriern werden die Farbungen zwecks Verbesserung der Uchtechtheit vorte.lhafterwe.se 
nach einer Hitzebehandlung, z.B. Thermosolieren, unterworfen, die vorzugswe.se be. 160 bis 180 C und 
wahrend 30 bis 90 Sekunden durchgefOhrt wird. Bei Verwendung von Kupenfarbstoffen fur den CelluloseanteH 
wird die Ware auf ubliche Weise zuerst mit Hydrosulfit bei einem pH-Wert von 6 bis 12,5 und dann mrt 
25 Oxydationsmittel behandelt und schliessiich ausgewaschen ^, ami<s ^ h 0 t a hiii C mrt ri h 

Mit dem erfindungsgemassen Verfahren werden Polyesterfasermatenahen fotochemisch stabilisiert, d.h. 
gegen Belichtung, insbesondere Heissbeiichtung, mit sichtbarem und UV-Ucht geschutzt. 

Ein besonders hervorragender Vorteil des erfindungsgemassen Verfahrens .st, dass .m Vergle.ch zu b.sher 
bekannten Verfahren zur fotochemischen Stabilisierung von Polyesterfasermaterialien keine Vor- oder 
30 Nachbehandlung des Fasermaterials erfordetlich ist. 

In den folgenden Herstellungsvorschriften und Beispielen beziehen s.ch die Prozentsatze, wenn nichts 
anderes angegeben ist, auf das Gewicht. Die Mengen beziehen sich bei den Farbstoffen und be. den 
UV-Absorbern auf Formulierungen. Allfallige funfstellige Colour-lndex-Nummern (C.l.) beziehen sich auf die 3. 
Auflage des Colour-Index. 
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Herstellungsvorschrift A 



HRrstelltmo einer Verbind ung der Formel (1) 
22 5 q 4 6-Dichlor-2-phenylpy rimidin und 1 1 ,0 g Resorcin werden in 150 ml Nrtrobenzol gelost und mit 13,3 g 

40 wasserfreiem Aluminiumchlorid versetzt. Anschliessend wird auf 75-80°C erhitzt und 12 Stunden lang be. 
dieser Temperatur gerGhrt. Nach dem Abkuhlen auf Raumtemperatur und Zersetzung des Reaktionsgemi- 
sches mit Salzsaure und Wasser wird das Nitrobenzol mit Wasserdarnpfabdest.ll.ert Man erhalt das 
2-Phenyl-4-chIor-6-(2' > 4'-dihydroxyphenyl)-pyrimidin in guter Ausbeute vom Smp 213-214 C Das Produkt 
wird dann nach an sich bekannter Weise, zB. gemass Beispiel 9 der GB-A-1 029 045 mit D^ylsulfat alkyl.ert. 

45 Man erhalt das 2-Phenyl-4-chlor-6-(2'-hydroxy-4'-ethoxyphenyl)-pyrimidin vom Smp. 155-156 C. ■ 

22 9 q 2-Phenyl-4-chlor-6-(2'-hydroxy-4'-ethoxyphenyl)-pyrimidin werden mit 12,8 g Ethano amin und 120 m 
Cyclohexanoi wahrend 3 Stunden auf 140-145° C erhitzt. Nach dem Abkuhlen auf 100° C lasst man 120 ml 
Wasser in das Reaktionsgemisch einfliessen. Danach rflhrt man wahrend 10 Minuten durch. Nach dem 
Absteiien des Ruhrers erfolgt eine Schichttrennung. Die wassrige Schicht wird von der Cyclohexanolschicht 

50 abgetrennt und letztere zur Trockene eingedampft. Das zurOckbleibende Produkt wird aus Ethanol 
umkristallisiert und man erhalt 22 g des fast farblosen Produktes der Formel 



55 



60 



65 



i I! 

V 

I 



H0-CH2-CH2-H/ ^ Y S jj 



W 2 H S 



6 



0 280 654 



vom Smp. 162-164°C. 

In ahnlicher Weise erhalt man folgende Verbindungen: 
2-Phenyl-4-(3Miydroxypropylamino)-6-(2"-hydro^ Smp. 129-1 31 °C, 2-Pheny!~ 

4-(4'-hydroxybutylamino)-6-(2' / -hydroxy-4' / -ethoxyphenyl)-pyrimidin, Smp. 94-95° C; 2-Phenyl-4-ethylamino- 
6-(2'-hydroxy^'-ethoxypheny!)-pyrimidin, Smp. 107-108°C; 2-PhenyM-octylamino-6-(2'-hydroxy-4'-ethox- 5 
yphenyl)-pyrimidin, Oel; 2-Phenyl-4-methoxypropylamino-6-(2'-hydroxy-4 / -ethoxyphenyI)-pyrimidin 1 Oel und 
2-Phenyl-4-phenethylamino-6-(2 / -hydroxy-4 , -ethoxyphenyl)-pyrimidin, Smp. 11 7-11 8° C. 

Herstellungsvorschrift B 

10 

Herstellung einer UV-Absorber-Dispersion 

5 g eines UV-Absorbers werden mit 5 g des Kondensationsproduktes aus Naphthalinsulfonsaure und 
Formaldehyd als Dispergator, das in 7,5 ml Wasser gelost ist, mit 20 g Quarzkugelchen (Durchmesser ca. 1 
mm) versetzt und mit einem Ruhrer mit ca. 1600 Umdrehungen pro Minute so iange gemahlen, bis die 
Teiichengrdsse unter 2 ujti liegt. Die Dispersion wird von den Quarzkugelchen mittels eines feinen 15 
Maschensiebes abgetrennt und mit Wasser aut 20 o/o an Wirksubstanz eingestellt. Danach ruhrt man 0,3 o/o 
Carboxymethyi cellulose ein, um die Dispersion zu stabilisieren. 

Beispiei 1: 

Es werden 13 Serien von Trikotstucken aus Diolen® von jeweils 3 Stucken von je 10 g in einem 20 
HT-Farbeapparat mit Rotten behandelt, die pro Liter 
2 g Ammoniumsulfat 
0,5 g eines Dispersionsstabilisators 
0,25 g eines Dispergators 

0,2 o/o C.!. Dispers Orange 53 (als ca. 35 o/o Dispersion) und je 1,65 oder 5,0 o/o der UV-Absorber (stets als 25 
200/oige Dispersionen) 1 2-(2 / -Hydroxy-3 , -tert.-butyi-5 / -methylphenyl)-5-chlorobenztriazo! 

II 2,2'-Dihydroxy-4,4'-dimethoxybenzophenon ; 

IH2-Phenyl-4-methyl-6-(2 , -hydroxy-4 / -ethoxyphenyi)-pyrimidin; 

rV2,4-Diphenyi-6-(2'-hydroxy-4'-ethoxyphenyl)-pyrimidin 

V 2-Phenyl-4-chlor-6-(2 / -hydroxy-4'-ethoxyphenyl)-pyrimidin oder 30 

VI 2-PhenyM,6-di-(2'-hydroxy-4'-ethoxyphenyl)-pyrimidin 

enthalten und die mit Ameisensaure auf pH 5 eingestellt werden. Ferner wtrd eine Farbung ohne 
UV-Absorber-Zusatz angefertigt. 

Das Farben wird in Druckbomben bei einem Flottenverhaltnis von 1 :10 vorgenommen, indem man zunachst 
die Trikotstucke bei 50° C wahrend 5 Minuten behandelt, sodann die Temperatur zuerst in 10 Minuten auf 35 
100°C und dann in weiteren 10 Minuten auf 130° C erhdht Es wird 30 Minuten lang bei dieser Temperatur 
gefarbt, danach auf 50° C abgekuhlt, mit warrnem Wasser gespult, zentrifugiert und in einem Umluftofen bei 
80°C getrocknet. Die 13 Serien von je 3 Stucken von je 10 g werden nun in 3 Serien unterteilt. Wahrend die 
Serie 1 unbehandelt bieibt, werden die Serie 2, 60 Sekunden lang bei 180°C und die Serie 3, 60 Sekunden lang 
bei 200°C in einem Heissluft-Thermofixiergerat (z.B. das von W. Mathis, Niederhasli, Schweiz) behandelt. 40 

Alle 39 Muster werden anschliessend auf ihre Heisslichtechtheit nach Ford EU BO 50-2 (Prufvorschrift FLT 
EU BO 50-2; Prufgerat Xenotest 1200, Gleichlauf; Prufdauer 48 Stunden; Schwarztafeltemperatur 75°C; 
Feuchtigkeit 80 0/0) gepruft. Man erhalt folgende Resultate: 
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Tabelle I; 



UV-Absorber 


Menge 
% 




Lichtechtheiten nach FORD 




- 


180°C 60 ,r 


200°C 60" 


keiner 


- 


1 


- 2 


1 - 2 


1-2 


I 


1,65 


3 


- 4 


3-4 


2-3 




5,0 




- 4 


3-4 


3 


II 


1,65 


3 


- 4 " 


3-4 


3 




5,0 




4 


3-4 


3 + 


III 


1,65 


3 


- 4 


3-4 


3-4 




5,0 




4 


4 


4 


IV 


1,65 


3 


- 4 


3-4 


3-4 




5,0 




4 


4 


4 


V 


1,65 


3 


- 4 H 


- 4 


4 




5,0 




- 4 


4 


- 4 - 5 


VI 


1,65 




3 H 


3 H+ 


3 - 4 H 




5,0 




4 


4 


4 + 



Die Lichtechtheitsbewertung zeigt deutlich, dass bei den bekannten UV-Absort-ern I und : 11 ^aufflehe 
Verringerung der Werte bei 200°C erfolgt, wahrend bei den erfindungsgemass verwendbaren UV-Absorbern 
die Werte gleich bleiben. 

Be £ e 'geh t wie in Beispiel 1 beschrieben vor, mit der Ausnahme, dass keln ^f?J^**™^J*l 
Thermofixierungen werden unter denselben Bedingungen vorgenommen. Die atf der Faser brtndbdwi 
UV-Absorbermengen werden durch Remissiosmessungen auf den Trikotstucken best.mmt; ate charakten- 
sohe Konzentrationsgrbsse werden die K/S-Werte angegeben. 
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Tabelle II: 



UV-Absorber 


Menge 




* K/S - HERTE 


(in %) 








X 




— 




180' 


'C 60" 




200' 


C 60" 




I 


1,65 


25,1 


(100 


%) 


19,0 


(75 %) 


11,3 


(45 %) 




5,0 


57,1 


(100 


%) 


43,2 


(75,7 


%) 


28,7 


(50,3 




II 


1,65 


26,1 


(100 


%) 


21,5 


(82,4 


%) 


18,0 


(68,9 


%) 




5,0 


46,6 


(100 


%) 


31,9 


(68,5 


%) 


25,0 


(53,6, 


%) 


III 


1,65 


23,7 


(100 


%) 


22,2 


(93,7 


%) 


17,8 


(75,1 


%) 




5,0 


49,0 


(100 


%) 


36,5 


(74,5 


%) 


29,9 


(61,0 


%) 


IV 


1,65 


22,3 


(100 




21,2 


(95,5 


%) 


16,2 


(72,6 


%) 




5,0 


48,5 


(100 


%) 


42,7 


(88,0 


%) 


43,9 


(90,5 


%) 


V 


1,65 


29,1 


(100 


%) 


29,2 


(100 


%) 


27,2 


(93,5 


%) 




5,0 


37,1 


(100 


%) 


41,2 


(>100 


%) 


50,5 


O100 


%) 


VI 


1,65 


25,1 


(100 


%) 


22,6 


(90 




21,8 


(87,0 


2) 




5,0 


62,6 


(100 


%) 


67,4 


OlOO 


%) 


68,4 


OlOO 





10 



15 



20 



25 



30 



* bei 340 nm gemessen 



Die K/S-Werte ergeben eindeutig, dass der Verlust an UV-Absorber beim Thermofixieren fur die Produkte l 
und II hoher als fur die Produkte ii! und IV ist Die Produkte V und VI zeigen in den hoheren Konzentrationen 
eine Tendenz zur Nachentwickiung. 



35 



Beispiel 3: 

Auf 7 Strang von je 10 g eines Terylene®-Stapelgarns werden Graubraun-Farbungen mit und ohne 
UV-Absorber hergestellt, wobei man wte in Beispiel 1 beschrieben, mit der folgenden Farbstoffmischung farbt: 
1,00 0/o c.l. Disperse Yellow 42 
0.30 o/o C.l. Disperse Blue 60 
0,15 0/0 c.l. Disperse Violet 57 
0.4O o/o C.l. Disperse Red 302 

Als UV-Absorber verwendet man die Verbindungen I, III und V in Mengen von 1.5 o/o und 4,5 o/ 0 (stets als 
20 o/o-ige Dispersionen). Von den Farbungen werden nun die Heissiichtechtheiten nach Ford EU BO 50-2 
(Belichtung 48 h und 96 h) und DIN 75.202, Entwurf ( = Fakra Belichtung: 96 h und 192 h) bestimmt. Man erhalt 
folgende Resultate: 



40 



45 



50 



55 



60 



65 



9 



0 280 654 

Tabelle III; 



UV-Absorber 


Menge 


HEISSLICHTECHTHEITEN nach 




96h . 




% - 


Fakra 96h 


Fakra 192h 


Ford 48h 


Ford 


keiner 


- 


3-4 


3 


3-4 




3 


I 


1,5 


3-4 


3-4 


3-4 




3 




4,5 


4-5 


4 


+ 4 


3 


- 4 


III 


1,5 


4 


4 


4 


3 


- 4 + 




4,5 


-4-5 


- 4 


4 + 




4 


V 


1,5 


4 


3 - 4 + 


.3 - 4H+ 


- 3 


- 4 R 




4,5 


-4-5 


- 4 


4* 




- 4 



Patentansprtiche 

1. Verfahren zur Verbesserung der fotochemischen Stabilitat von Farbungen auf Polyesterfasermate- 
rialien mlt UV-Absorbern, dadurch gekennzeichnet, dass man das Fasermaterial miteiner Verbindung der 
Forrnel 



* • • _ 

* 2 I! ! 



behandelt, worin 

R Alkyl, Alkoxy, Halogen oder Hydroxy, 
R1 Alkyl 

R 2 Wasserstoff, Halogen, Alkyl, Alkylamino, Hydroxyalkylamino, AraJkylamino, Alkoxyalkylamino, Alkenyt, 

Alkoxy, durch Hydroxy, Carboxy oder C2-C 5 -Alkoxycarbonyl substituiertes Alkoxy, Alkenyloxy, Phenyl 

Oder durch Halogen, Alkyl, Hydroxy-Ci-C 4 -alkyl, Alkenyloxy, Alkoxy, Hydroxy oder Carboxy-Ci-C 4 -aikoxy 

substituiertes Phenyl, 

m 0 oder 1 und 

nO, 1 oder 2 

bedeuten. 

2. Verfahren gemass Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass man eine Verbindung der Forrnel 
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II 

v 

(2) I 



„/ \ / \ / \ 

* 3 j || 10 

verwendet worin 15 
Rs Wasserstoff, Chlor, Ci-C4-Alkyl, d-Cs-Alkylamino, Hydroxy-C-i-C4-alkylamino, Benzylamino, Phenet- 
hylamino, Ci-C3-Alkoxy-C2-C4-aIkylamjno, Phenyl Oder durch Ci-C4-AIkyl, Hydroxy, Alkoxy, Alkenyloxy, 
Hydroxy-Ci-C4 -alkoxy oder Carboxy-Ci-C4-alkoxy substrtuiertes Phenyl und 
R 4 Ci-C8-Alky! 

bedeuten. ^ 

3. Verfahren gemass einem der Anspruche 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, dass man eine 
Verbindung der Formel 

S\ 25 
I II 2 ° 

V 

(3) I 



R 5 N< i a 



verwendet, worin 
R4 Ci-Ce-A!kyl und 

Rs Ci-C4-Aiky!, Chlor, Phenyl, o-Hydroxyphenyl, Ci-Ce-Alkylamino, Hydroxy-Ci-C4-aIky1arnino, Phenety- 

iamino oder Ci -C3-Alkoxy-C2-C3-alkylamino 

bedeuten. 

4. Verfahren gemass Anspruch 1 , worin R2 Wasserstoff, Halogen, Alkyl, Alkenyl, Alkoxy, durch Hydroxy, 
Carboxy oder C2-C5-Alkoxycarbonyl substltuiertes Alkoxy, Alkenyloxy, Phenyl oder durch Halogen, Alkyl, 
Hydroxy-Ci-C4-alkyl, Alkenyloxy, Alkoxy, Hydroxy oder Carboxy-C-rC4-alkoxy substituiertes Phenyl 
bedeutet. 

5. Verfahren gemass Anspruch 2, worin R3 Wasserstoff, Chlor, Ci-C4-A!kyl, Phenyl oder durch 
Ci-C4-Alkyl, Hydroxy, Alkoxy, Alkenyloxy, Hydroxy-Ci-C4-aIkoxy oder Carboxy-Ci-C4-alkoxy substituier- 
tes Phenyl bedeutet. 

6. Verfahren gemass Anspruch 3, worin R5 Ci-C4-Alkyl, Chlor, Phenyl oder o-Hydroxyphenyl bedeutet. 

7. Verfahren gemass einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass man die 
einzusetzende Verbindung der Formei (1), (2) oder (3) in einer Menge von 0,5 bis 7,5 Gew.-o/o des 
Fasermaterials verwendet. 

8. Verfahren gemass einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass man die Verbindung 
der Formel (1), (2) oder (3) direkt dem Farbebad zusetzt. 

9. Das nach dem Verfahren gemass einem der Anspruche 1 bis 8 behandelte Polyesterfasermateriai. 
10. Verbindungen der Forme! 
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1 H 

sy 

(4) I 



„/ \ / \ ^ \ 
6 I II 



worin 

Ri AlkyI und 

R 6 Alkylamino, Hydroxyalkylamino, Aralkylamino oder Alkoxyalkylamino bedeuten. 
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